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Amdt. dated 1/5/07 

Reply to Office action of 10/6/06 

REMARKS /ARGUMENTS 
Reconsideration of the application is requested* 

Claims 9, 10, 12, 15-17 and 19-24 remain in the application. 
Claims 9, 10, 12, 15-17 and 19-22 are subject to examination 
and claims 23 and 24 have been withdrawn from examination. 
Claim 9 and 23 have been amended. No claims have been added 
or canceled herein. 

In "Claim Rejections - 35 USC § 112," item 3 on page 2 of the 
above-identified Office Action, claims 9, 10, 12, 15-17 and 
19-22 have been rejected as being indefinite under 35 U.S.C. 
§ 112, second paragraph. 

More specifically, regarding claim 9, the Examiner questions 
whether or not the sizing is optional in view of the wording 
"not being provided with a sizing"' and "being provided with a 
sizing." The wording xx at least one of the following being 
true" was intended to indicate that the fibers could not be 
provided with a sizing and/or be provided with a sizing 
and/or be provided with a sizing as recited below, i.e. 
waxes, etc. Accordingly, the word ""or" has been added twice, 
that is between the three paragraphs, making it clear that 
the sizing is optional and the type of sizing can vary. 
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The Examiner has also asked how the sizing relates to the 
composition and if the sizing means viscose agent. Page 12, 
second paragraph of the Specification of the instant 
application makes it clear that the sizing which fulfills the 
requirements of the present invention can be not only common 
sizing used in textile processes (viscose agent), but also 
all other substances mentioned as well (waxes, montan waxes, 
waxes produced synthetically, low-viscosity pitches and 
pitches dissolved in organic solvents) . 

In "Claim Rejections - 35 USC § 112," item 4 on pages 2-3 of 
the Office Action, the Examiner has inquired as to whether 
the term ^at most" modifies only 4% or 8% as well* Claim 9 
has been amended to make it clear that the latter is the 
case. The 50% weight reduction between precursor fibers and 
carbon fibers which occurs, is clear from the literature, 
such the enclosed table on page 10 of Ullamann' s Encyclopedia 
of Industrial Chemistry, in the Chapter entitled: Fibers, 5. 
Synthetic Organic. 

In "Claim Rejections - 35 USC § 112," item 5 on page 3 of the 
Office Action, the Examiner has stated that it is not clear 
if the designations DIN 51930 and DIN 51909 do not change or 
are well defined. The DIN Standards, which are the German 
Industrial Standards, are well defined and universally 
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accepted as such. Copies of these Standards are enclosed and 
include an English translation on the first page of each. 

It is accordingly' believed that the claims meet the 
requirements of 35 U.S.C. § 112, second paragraph. The 
above-noted changes to the claims are provided solely for 
clarification or cosmetic reasons. The changes are neither 
provided for overcoming the prior art nor do they narrow the 
scope of the claim for any reason related to the statutory 
requirements for a patent. 

Finally, Applicant appreciatively acknowledges the Examiner's 
statement in "Response to Arguments," in item 7 on page 3 of 
the Office Action, that the rejections over the prior art 
appear to have been overcome . 

It is also noted that the changes in claim 9 mentioned above 
have also been made in withdrawn claim 23. Accordingly, 
rejoinder of method claims 23 and 24 is requested as required 
by MPEP 821.04. 

In view of the foregoing, reconsideration and allowance of 
claims 9, 10, 12, 15-17 and 19-24 are solicited. 
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In the event the Examiner should still find any of the claims 
to be unpatentable, counsel would appreciate receiving a 
telephone call so that, if possible, patentable language can 
be worked out. 

If an extension of time is required, petition for extension 
is herewith made* Any extension fee associated therewith 
should be charged to Deposit Account Number 12-1099 of Lerner 
Greenberg Sterner LLP. 

Please charge any other fees that might be due with respect 
to Sections 1.16 and 1.17 to Deposit Account Number 12-1099 
of Lerner Greenberg Sterner LLP. 

Regretfully submitted, 



LAG/lq x 
January 5, 2007 

Lerner Greenberg Sterner LLP 
P.O. Box 2480 

Hollywood, Florida 33022-2480 
Tel.: (954) 925-1100 
Fax: (954) 925-1101 
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Fibers, 5. Synthetic Inorganic 



Wtmanrti Encyclopedia Industrial Chemistry 
Article Online Poning Date: June 15, 2000 



5. Carbon Fibers 



d^er^X S U i! d M J^ 113 ' felt - <*PO^erlike short monofilaments with 
JSSLlSi ^V 0 ^-^ «* mainly applied to reinforce priSSJmSf S bUss 
^ h S^ ee0 used * fiber glass, with the principal d^crWtlS Srafi? Lifh 

progress achieved with carbon fibers, as compared with glass reinforeeme^bera^S ««L 
swor suffeess of carbon fibers, combined^* high S^d^S^T^ TcSUSS^ 
2X2K£ f 5 ?P«»y»™nride fibers, XSSSkSS^SSS^ 

simultaneously with carbon fibers, is even lower, but strength and adheuof the- «w 
do not reach near the top values for carbon fibers, snimess 01 these orgaruc fibers 



ST 


Si 










& 
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Figure 42. Comparison of the reinforcing 
ma*rbc: glass, potyaramides, and carboo 



DPulJ View] 



fibws tor advanced composites wfca polymer 



H^A 'iT^ J0?T O1 - SpeClfic Stifmess (Young's modulus measured in fiber direction 
fSS d ^f ty) ofvarious of carbon fibers in comparison vdth tho» of pohSSmide 

HXH ^ v ^,ft»r isotropic conventional metals Sfto ■ ffiffiSl 
majomum for the anisotropic graphite single crystal are also included, this figure demonstaS 
feh^? 6 !^ en ? it y 0f u carboa flbers but also the variability of stiffens amongfi?v^s 
Wea^?^ 




K^i re 43. Specific tensile modulus (Young's modulus divided by density) of Uw 
various carbon fibar types (PAN and MPP) comparison to otfc/strucn^l 



• = single crystal (a-direction) 
[Full ViewJ 



P*?^ ?* ^P* 011 ofnew materials should be based on scientific 
S^S^ T T if^' mtroduced lacaU y. and still used, should be avoided. In UK and 

S7m5K^2£U -T^' *! US ^' hoWEVer ' * e ^tifically unjusuficT 
term graphite fiber 1 is preferred in industry, and in German, as well as m Eastern European 

httj ://v^cs410.sglcarbon.eu:85/^ l_001/sect5.html 30.11.2006 
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under Ascussioa, are the following; 0mmradatl0ns for ^ tetoinology [8tJ pSSy^Il * 

Carbon fibers are fibers (filaments van.. » . . 

regularly in the aengrapbiticS'S ^TrS^^ of at Jea3t «wt% carbon, 
atoms in planar hexagonal nSsttii^^ ^ange order of£?carbon 
thud duection (c direction) apart l^St^S^^ 0 ^ 

^C^o^el^^^ 

tensile strength to tensile modulua below HT ^ ^ ta ara *° of . 

^^°n v^mren^**^ 

chemically depend Strongly on the^n^rS fiberi ^<^«Uly, physicaJIy, and 
temperature. ^ n0JX P°*»bly final heat treatment at even higher 

of spinning, by stabilization of^p^^S^^ 1 ?/ P«f CMPP) during the proc^T 

treatment at even higher temperature. ^ P ^ fibers > embolization, and final heaT ■ 

ani^careonfihexsv^^ 

graphitfeable carbon and can betaS^ed mS -al^SlT F^' co «** of 

BHMonnea mto graphite fibers by heat treatment above 2800 K. I 
5.1. Properties * ,' 

5*11. Mechanical Properties 

elongation (strain to failure) ofTfite Si %£? S "?1 controls the Aaewre 
gniphically in three coordinate! ^Se7oV§T!„m ^^P* axe demonstrated 
grouped around Uvo areas wiTh. deJS^ • COT5m f C;aJly ^able carbon fibers are 

' de8Cnbe 0p P° sia S combinations of properties: th/hSbmodulus 

^edcs4 J0 .sg^^ OOl/ae^W, 
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domains (HM-type fiber) and the hish- s tr R T,«u k- v 

h.gh-tenacrty domains (HT-typ* fiber ). 

Figure 44. Characwrizaiion of r*. 

strength and Yo^'s modufcs ^ Cwmnere ^ «*>oa fiber type, by twsfle 

JFlUl ViewJ * 





Nearly all carbon fibers available commercial,,, v 

Figure 45 the cross sectionofX T*^" «"« secti °- As shown in 

wetspun PAN is usually the raw^natariS 010 fiber P*««»or. Currently f 1986? 

SJ.2. Chemical Composition 

Gabonfibers consist of elemenial carbon. As all 

Jomcarbon compounds by thennal7eSdation^rS T ^%^i\ m i t ^ *^ «« *bricated 
tteatmeat temperature consols the natS^!^^ 3 ^' the final (i.e, maximum) h«£ 

artrpgen (<4 wt %) and oxygen (<l wt HydC^^T^: ^ I F^ es contain some 

nyorogen contents can be neglected fS8J, [89J 

£/-J. Structure 

graphite with sp2 hybridizatiTl„l ^ of * e electTOn ^vtelt and the hexagonal 

mechanic! de^Sn^hex^f^^^ ***** i,T^ f 

to fee graphitic modification m^^S^S^f "?* ° f dU °*** i belongs 
pclyaromatic molecules but with dfyStSSSSSSSJ^ f° a u tend W to fbnn plana/ 
arrangement of these polyaromaucs mSTtS^S^f T ™ heX2 * onal ABAB-fhaped 
desenbed as disordered carbon with m crt orKs iSSS tS^ Carbon fibers «*be 
hypennolecular anisotropic arran«mZ^.?tv!^ 0r * ered Pdyaromatic layers and a 
Pcrfectness, sue, and ^S of^ ^3^^^^ **» ^ axis, 
mechanical properties offelfibers. P^Di^Z ' ** md «P«^ the 

^rbon, and especially in carbonfiberf!^ S Jv^^° n WM C01lfi ^ in all artificial 
cfcclinationsofTe polyaroS^s J?" by Ae carb ^ ^ on theedSsand in 

me oirterent degree of defect structure (Fig. 46) pQjTftJj. 
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^^-""•"■"WCTJOOB HM type (510RAHL HM) carbon faer 




(^SSS^^^^^ « M-ed * the Rata* p*.^ , 




F igD r«4 9 . The effec* ofhe« p«n^ mt of carton Gbc F96J, fj 37] 
A) TensUe strength 




^■^SSS£i"SST"> «-»"«*lt 230-270 •O40 Mte , 



230*- 
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S^^°J I !^l^^^S , |^« b ^o n is include* For allP^bwed 
fi^ia included ' l,37J ' Fw """Panson ps}, the behavior of MPPctf^ 



is not found in the case of pitcSSd fi^SS ™1 improvement of strength by anneal™ 
moreasea shear sensibility WSSS&^S^ 1 ?^ r^ 0 * &«^f* 




> 

' T»i 



Figure SI. Structural models of carbon fibers 
S f i.* Physical Properties 



^ s 

resfawnce, ifT 6 emu/g heat conduct. 

10 n « Cp, X, 

J/gK W/mK 



001/s^w, ! 
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HM 2.00 
Anisotropic 2,00- 
prteh-based 2.15 
Isotropic I. go 
pitch-based 



1.5-2.4 


-1.6 


-03 




to- 






2.4 




0.6-1.0 


17.2 


-6.6 


0.4-M 


22.6 


-9 to 






10.4 


5-10 




-0.74 






to- 






5.32 



110- 
375 

15 




difficult, at* a c^prebensi^^KS" 10 ** * very 



Table 1Z Reverse thermal „ paaslon „ some ^ ^ 



CTC B ||,CTEa_ L j a^/alfl 



Graphite, single crystal 0.5-1.0 29 
PAN-basedBT 0-6 5-3 0 

PAN-basedHM i.o ls 

Anisotropic, pitch-based 0.9 - 1 .4 6 
Isotropic, pitch-based 3 3 



29-58 
83 - 50 
15 

4.3-6.7 
1 



IVpical mechanical propenies of carbon fiber, are *Ked as a part of Figure 44. 
SJ.S. Chemical Properties 

The behavior of carbon ASS^SSfoSSl^ ^ UtUized * appamus 
carbon fibers stawgly. The^den^of '^SSZJ^f 35 ^ oxidanTattack ' 

salts, oxidiring adS; and so^ Ser suffi^ u ^ m ^ c ^oa compounds with halogens 
fibers, **ich consist otru^^S^^Z^^^Tt ^ ' 
gasphase grown fibers can be intoc^atedeaSy susceptible to afercalation attack. Only 
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Most destructive for carbon fiber* flw a • . 

^eratures below 1000 K.anT^^^S above all alununum at 

Tbs reactivity limits the use OfuSKSt^ ^perarures ™ 
sSSS^i 1 **^ and di * ftlsion barrier^ iuS te of metals and oxides 

J^ilar coatmgs have proved to be svcc^mS^^^ ° C * rbidd > ti ^"re nitrideTaad' 
reinforce metals and oxides [102], [ftSj }mn ^ 52 ) -carbon fibers can be used?? 




the fiber*) p 0 l] 



n^^SSK; i 0 ? 8 ^5 ( ^^ ^Polymers and^atrix 
below WO K for carboxylic groups and bZl &nV$!^ " » temperaftW 

[i03j shows the various VlofsuSeoSd^s ana L^ffi^Sf SUrfece °*<S5ure?3 
which annates at least cbxSsorotive^wff^ *S * afi5al «y 10 POlar groups in the resins 
| bondins between fiber SJS^ *"* perha * s *WoJof exS?4ScaI 

[Full View] 





54 show, the ! 
treatment in argon and the resulting S oSS, ^Z^?^ Carbon fibe ** b y heat 
n an expoxy matrix. The str^SSv^eS ofaofS 8 - d"**** on the remaining adhesion 
associated with the carboxylic Ci^Sm^C^r^i! 1 ^^ 31 ^ HMfiWsl I 
Jeatment is much smaller/a mS.?f VBEK^^?"** fibers by surface 

HT-9pe fibers is strongly correlated^* *e nl? ^taj adheswn. The reinaining adhesion in 
fibers decreases abruptly if thev ureh^twT^ contew m 4116 fi ber. Theadhesion of aT 
remaining from SHSrJSSSS? ,2 °° ° Q «**S2j£2? ; 

A) HMtype, Sigraftl HM12S (Sign), I2p b oxidi** « 8 % HN<V \ 
C I- of nitron, content of PAN-based fi^ above 1 000 . j 

S 

^^.o.,^^.^^^^^ 1/a]i : 
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Theconuolled formation of suboxides can beat*- u 

ft Aa 

J ^^SS ^v^^ ^oxioi^ 





r = ™tecoo5taor^ ™ 8CB olfleavy metal oxides an the oxidation of HM 

pSSSHF*" maolM) ' c) HM+Ctt °- d > «w*v l05 

S.2. History 

4^!5S5SSS^a^ wa.published by R. BACON [1071 

developed a process for co?vS^ y S^^»^- ? a ^SoxT [109] 
and absorption. This material waTJrW^^ ZZ^ 6811,0151 for insulation filo-iti™ 

productioa of shniia, fibers, and other coznpIntTin fte ui A ^80^0^ 
V^iousfiber ^ Wtre^ at^ ^ ^ ^ ^ ^ ^ ^ 

OM*^, 
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. ^'"SSSSSpS^' feSm'S^^* WYB type hear. 

»m t unportent application was the SSem^T^r ^ bctwBea 30 tod SOGpTxhe 
rocket and oissije components. ?4 eXSS 5 ^°^ Sins * fdna ablative mali s for 
i renewed by SCHMIDT and Hawkins ° f Cart>0a fiber P^^oa and applicaSn £ 

especially in the early heat ttestmeS^ T??S £ d |^ nd T** pn*««fag ratef 
Adecisive improvement of 312325 °" M fl* 4 J W^SSTik 1 961 

deformation of the fibers at temWraZsThS^n 5 4e carbon fibers was the plastic 

production of *?S5K32 ^ ^SJ*? & 15] K the 

and a modulus of 175 GPa (Thon^S^ dml965a strength of 1260 MPa 

^o^d^StSSm^^ £ ISTofS 181 * strong* 

**s to replace boron SbSTZnLV^v^t™^^ 0 * 56613 C 1 ^ fl^Hte goal 
fibers w*h ainininnnnmodulu?^^ 

oommeicially available Thomell 75 m^CL . ILL J J/ CC the goal with the 

^& b ts,^?s jus*-? «- * 

aiaslcetwith yarns produced bv simil*, 11 TO [1J81 ^nt^the 

•"^^^^^^^^^^^^^ 

S^l PAN-Mosed Carbon Fibers 

can be obtained only if the iSS ' £ am ^ r00 ^ »xtiles with the original fiber sttucto™ 

if tnehigh *inb£i^2K£^ ° C * ^-SEE* 

the process to produce a flamepro^fi^ r ^^f ^ f ^ al2 ^ by mechanical means. In I960 
cosmnarciahzed as Black aSv^^SS^f jS3&! Mg * 0x1013 fiber ^ 
to 15 h at 220 -C was We2d to p^d£j f wlu fl21] " Heat up 

value of the original PAN fiber. K55£E^^ 

tensile strength of IW iSfSSbSffc ISlSSSTSfi? " "'^SK^* 
combiaedpxocess the need to lestSSSSS!?!!!^ fl22 J ^ to this 
stabilization treatment. They obtaSed oaAoTfb^, ™?if v *° PAN fib ^ during 

process is now the *wdartJroSfcsJaW^ l^S^l" 8 !^ moduIi U P to ^ OPa. This 
protection turned out to be lEJatSl.!^ earbon fibers, although patent 
bvWArrnmiandacompIeteh^^ 



Ptefo-Based C&rbon Fibers 



2 ^^5^^ or" OTAN1 P25] in 1953 

from polyvinyl cmJJSS I oS S beS SSSS! fibe « Ktch 

specified pretieatment ^summarSd by s^IO ^S^^ 0f ^P**** can be used after 
P«»P«tics of the resulting ^h<m^lx7^TSZ^^^ A °? Y ^ The mechanical 



PME2M7' 



h ^*es*10.sglca^^^ 



. 001/sect5.htoil 
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gS™^ Coal tar 

based carbon fibers belong to the iso^Z^^^ ROMMEY P 2 * ™ ««- pitST 

a hquid crystal formed within the piteh before s^It^ 13 ***** °n the mcs£hm7 

onwttoon in the pitch fiber, thus KXSSKSJS?^ 2° J**** 011 of a P^S 
3000 MPaa^dan extremely high Young's xno^uTupto^P^tSe^^ * * 

Co™ 

Vapor-Grown Carbon Fibers 

^^^^^^^^^^^ inl** by 

growth rates and mechanical P^Se?S e whitS^? ^ ^ re P orted « 1970 
1500 MPa ^ stife^ vahiefS^O GPa w^™^,^ ? ?^e strengths up to 
by endo [134] in 1974 when he iZm^^di^J^^ ^ decisive progress waTieported 
mechanism starting from fine dis^S^i?!^ ^^ff V 0 ?* foUows a cata ^° 

[ mj^Conimerciah^tion has not beenlnroounceA ho\^ ^k^k ™ far by ENDo 
different structure of vapor-erown carbQn^T^-!^ '■ V™?* 1 * because of the completely 
gxapbrtizable less^soXef^TSt^ ^ °, f 8oft carbon > the * * 

H-sr are most suitable fox inS^^^^J^^ ^ be expected. 

53. Production 

^P^t^ptoS 

fulfilled. Thus, the nuSSolSfe p^J r fi^^^Al* J£» 
preserved during carbonization in the c^rfn^llliu 6 fiber ^ 15 **ways 
which <^**^^^d^ a.tbermoSngx^ins, 
into a nonmeltable form before carbonizatL. Sc£iSi * bc 

conversion of the linear polymers into I^rf^r n^i^l ~T st ^ 2atl on treatment and occurs on 
linkages. In the case of pi^^ 0 ° r ^ P £ y ^^ ^additional m,^ 00 

impounds must be bindewd ^oldSn^W^ 6 ° f of Plasmatic 

fibers. (2) PAN fibers, *T(t)%™to^£^ SfT * e s ^fectoty; (1) rayon 
P^gaafionis^^ 

pxetreatmeu, The carbon yield is lo^at for S^fiKSSS 8 



Rayon fibers 25 % 

Oxidized pitch fibers 80 % 

Polyacrylonitrile 50 % 

Oxidized pitch tip to 80 % 

Phenolic and furan resins up to 85 % 



Table IS, Restrictions on the precursor fiber for carbon fiber fabri cate 
Preconditions for carbon Parameters 
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fiber 



manufacture 



Preservation of the fiber 
form of the polymer 



High carbon yield 



Preferred orientation of the 
pofycarbon layers with 
highest degree of defects in 
to* ultra structure 



Precursor 



Process 



~ ~~ ~i i iivdtt t-iijj ^ OX 

theimoplast fiber, 



selection of the 
polyraers 

highly cross- 
linked, 
unmeltable 
polymers 



direct thermal degradation 
or stabilisation treatment of 
meltable precursor before 
thermal degradation 
optimization of the 
stabilization and 
carbonization parameters 
sketching of the precursor 
before or during 
stabilization and/or hot* 
stretching of the carbon 
fiber 



-0*3** i^^^r^s^^r'"^ 0 " 4 

± J./. iWiV Precursor Fiber \ 
»i"0i»m OT ,uml^betow3 W ™.™Sed^ •'"'•rtonfiboB,. lower oomsm of ; 

I ! 
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precursor febrication. 

The main difference between textile PAN fix™ b A v 

of stostehing: tb. slret^^^^ degree 
1 : 12 or more. There is the danger ofo^s^iTil^tu ' l0 ; ^ f «*AN precursor fiber 
fiberthatinitiate defects in ^Sbt^^^Xl^l^ *" 

method for this. 10 togaer "V*- Dr y-J et wet spinning would be a good 

S3. X Stabilization 

gg^l l^iEEg jPigBreS7, Tie chemistry of stabilization and carbonization- Aw™*—*— 
homopolyatt- PAN tod ^i^^a^Sj^^- 




assess— 2^ 



scanning calarimewy) (J 37] 



[Full View] 



*fich correspond, to oxy^S^fC- i^k^KT^ * " *" ' 
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11 ^^^^^^^^-^ononth.^^^ 



^ 2nd stage air; c) 23o-»270* 



[138], fl401 £141], [142Ta«]!7S4^ PS* 
J» Process Parameters 

treatment and the oxygen content, and finally by the ei^SSTcnedS * ablhz *«* 

ssrSe^ of ** **» pan 

[FuUVicwJ 



5.4. The Phch Fiber Process 

^lirl^Z" ^ d i n " otr °P^ **cA Fiber Precursors 

r ari>on fibers made from pitch precursor are availah!* xxA^u , 

; farmer made from isotropic pitch ShS*^™ u 1SOt ^ P i? Dr amscrtro P i c structure, the 
Carbon fibers have lo^^S^J3?°^ m ^. 0pha f e * ltch - ^ «P«»IM pitch-based 
Pitch by Kureha a^^^ST^^^^JTfT^ ******* from coal tar 

iMp^Se^ 

stage to produce pitch fibers ^irS^ optica * *" ^ defom »W« 

c^lin.^polyaromahcsup.noSW 
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3.4.2. The Afesophase Formation 

Pitch is the residue from distillation of ontA t» «. j i ^ 

pitches consist of thousand aromati 01 & ^ hydrocarbon. AH 

and aliphatic ^.clmirT^nSS rn^S^ S* ^ ^ OT Jess aliphatic 
200 and 800. All the compos r^ZS^l^r^ 0 ^ P 0 "* 0 ™* «*g<* berweeT 
characterized by ftaeS? Seu-sSSbffi^, ^ ^ id6ntified - are 
model moIecuS shown *ble are s™^^ 1 ^ °! 8<a f ^ CTable 19). The 

[153). The meliingpoints of thSSriS Z^XT^^r^^™^™ 
Pitches, however, form multi-eutectic Sy^^TSen^^^^ of hundreds of degrees. 
C much lower tban the melting t^peS^e 50 "* 3 °° ° 

Table 19. Ch^cte^tion oftypi Ca) coaJt^r^d petroleum pitches by solvent fraction and 
model «ol«ndar structures far the fractions [153J " ^ 
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Coal tar pheb 



i v 



3.4 




MW«=737 
OK = 2.03 




«7 
9.S 



C/H~2.14 



IS. 
2 



The mesophase is formed during thermal degradation in the temperature range 400 - 450 °C and t 
id controlled by the hydrogen content remaining in the aromatic* during this heat treatment, 
Aromatics with an average molecular mass around 800 (coal tar pitches) and aromatic* with 
aliphatic side chains and a molecular mass around 1000 (petroleum pitches) are able to form 
nuclei for discotic liquid crystals [1 53}. 

The liquid crystals in pitch are spherical with the molecular orientation shown in Figure 6 1 . The 
coalescence of these liquid crystals with disklike molecules is similar to that of the liquid crystals 
with rodlike molecules . 




|p Figure 61. The coaJesc*»ce of discotic liquid crystals in pilch 



[Pull View} 



From the viewpoint of the phenomenology, the formation of liquid crystals is <"»^ilflr to that of ! 
crystallization, starting from observable nuclei with diameters larger than 1 pm- The growth and • 
coalescence proceed until aU isotropic pitch matrix is consumed, Insoluble impurities in the j 
molten pitch matrix (primarily quinoHne insolubles, i.e., the pitch residue) inhibit coalescence and 
therefore also the formation of large volumes of anisotropy. 

S.4-3. Process Steps 

The viscosity of pitch, a precondition for satisfactory melt-spinning behavior, is determined by I 
pitch composition. Figure 62 shows the apparent viscosities of a typical petroleum pitch and a 



hjttp.y 
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viscosity (Fig. 63) |>4]. These contracting conditions cause techncLgic^blmT^ 

(TCj wlueoo soluble, TI = «,h,«oe nwctobicfas well * two iSL of f l^d TI 
CFul) View] 

Figure 63. Carbonization rasidu« from the pilch sample described in Figure 62 [] S4J 

-: g ?°^J°*^ b) , «• .■*« : 1 mixture; c) 1:1 mixture; d) 1:4 mixture; 

; J""4» «) l : 9 tnixtuxe; f) toluene insoluble ' 
[Full View] 





Stabilization is carried out between 200 and 300 °C [1 55], much like in the PAN nrocess The 
^Wtzanp^ l times axe dramatically shorter, however between 10 and SO^n^S 

S^8^^S a l!^-r ial caA °° fibers are given a final heat'treatoent 

! S>^p1 « C (P55 type). Fiber types with a relatively high Young's modulus, in the areTof 

' Kg^04^6] e (C£ 44) - A fl ° W *» *° entireSrioation isTvenin 

[Full View] 



&S. Comparison of the Carbon FibersBased on PAN and on Pitch 

Sflf s 5? W5 . tl f " strain behavior ofPAN-based carbon fibers, as commercially 
pSSeS fite^ m ° dulus flbers - development, and of isotypic and aniscSopic 

carbon fiber/* 8 " ~ ilrail behavior of commercially available PAN- and pitch-based 
[Fu» vie^j 



The pitch process for carbon fibers potentially offers the capacity to produce carbon fibers 
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research. y 00611 n;ailzed m sp*** of worldwide, intensive 

history. 

Commercial Availability and Economic Aspects 
J.£/. Companies and Trade Names 

In, the 1960s, the industrial productioii of carbon fibers ^arr^ ™ tr^ « 

with a total volume below 1000 t/a. Verv «*^™™ff^ ^ Germany, Japan, and USA 
availability ofPAN-fih^l^ ^ however ' Japa»l»d tb.ft advantage because of the 

ota vj*™,. hOqBMy Sign i, ^^^S^°SS^^ f i;^ M » 

T.M. 20. C„ta» fib , r prw , acillg av-UMi ^ 

the world market * 

Producer Production Trade TW9 r.-. 
(country) capacity, t/a nine ^ ' £ ke * wd 

State 1988 y 



HT BVf HM 



Toho (Japan) 1380 Besfight HTA IM400HM35 J 

ST 3 IM500HM40 j 
HM 45 

Toray (Japan) 1500 Tomyca T300 T800 M30 Asahi 

i-*!*^^ 3Qn ^ I 
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T700 T1000 M40 



Amoco 
(USA) 



360 



Hercules 1360 
(USA) 



BASF (USA) 450 



Torayca T 300 
T700 

Magnamite As 4 
As 6 



CeUon 



M50 
T80O M30 

T1000 M40 
M50 
HMS 

IM-7 HMU 
IM-8 

G40- OS0- 
600 300 
G40- Gy70 
700 

Oy 80 



Hysol 700 
(UK + USA) 
Sigri (FRG) 100 

(PANOX400) 
AKZO 860 
(FRG ■+ USA) 

Soficar (F) 300 



Amoco 
(USA) 



Mitsubishi 
Chem, Ixid. 

Ashland 
(USA) 

Kureha 
(Japan) 



230* 

500* 
140 9 
900 w 



Grafil 
Sigrafil 
Teaax 

Filkar 
Thomel 

Dialead 
Carboflex 



G30- 
400 
G30- 
500 
G30- 
600 

XA-S IM-S HM-S 
C - + 

HTH 



Nippon 
(Japan) 
300 

Toray 



Toray 



Toho 



ST 3 

T300 

T400 



types 
types 



T800 M30 
M40 
M50 

P 55 P 75 

P100 
P125 



isotropic 

isotropic 



Toho 
Toray 



«4 

pitch-based carbon fiber types 



5*6.2. World Capacity 

Sd^iiri^?' to ^J* 011 fibers is estimated to exceed 5000 fa, and is increasing 

gpidly The development of world production capacity during die last 15 yw^sWnto 
Figure 66. The small quantities of anisoiropic riimnifrt&SZSSi cJb^ers 



tare 
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included There is disequilibrium between capacity, production, and real consumption, but more 

^J^^^ Qa ^ n0t /7^lf >l9 - h is estimated ^ t£ ***y grow up to 10 000 t/a and 
increase between 30 and 50 % per year. 



Figure 66. World production capacity for carbon fibers 
[Full View] 




Average prices of carbon fibers are shown in Pigure 67, The price for PAN-based carbon fibers 
straijgly depends on the number of filaments in one tow. Tie so-called low-filament tows, with 
? v J^ 0 **^*** have beeaa used for y«a»- Currently (mid-1 98Gsj> most prepregs use tows 
with 6000 monofilaments. The tendency is to try to increase the filament number up to 12 000 




Pigure 67. The development of carbon fiber prices 
[Pull View} 



PAN-ranltifilament tows are the cheapest form ofPAN-based carbon fibers: continuous 320 000 
monofilament tows as used in textile application are difficult to handle in high-performance 
composites. They are mainly used for cutting into chopped fibers. However, multifilament tows 
with only 40 000 monofilaments have been introduced. The technological gap between the low 
filament tows (12 K and increasing) and the multifilament towg (40 K and decreasing) is 
diminishing. This should result in lower prices. 

The price situation for anisotropic pitch-based carbon fibers is complicated. Around 1981 Union 
Carbide started to produce high-quality carbon fibers and sell them at $ 20 per kg, much below 
the price of PAN-based fibers at that time. As shown in Figure 67, the market situation and 
production difiSoufties forced the producer in 1 983 to more than double the price. Anisotropic 
pitch-based high-modulus fibers are now much more expensive than PAN-based HT fibers. 

The price situation is stable for isotropic pitch-based carbon fibers as delivered by Kxwha for 
decades. Ashland, the Major petroleum pitch producer, has entered the market 

5.7. Future Importance 

As has become evident over the last decade, polymers reinforced with carbon fibers present the 
opportunity not only to replace but also to displace structural metals [157]. The advanced 
composites (carbon fiber-reinforoed plastics, CFRPs) are superior to conventional metals in 
respect to strength, stiffiiess, lightness, thermal expansion, fatigue, and corrosion resistance 
(Fig. 68). 



Figure The technical advantages of CFRPs over convene on&J metals 
[Full View) 
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Comparable Costs. The comparable costs of strength and stiffness of a unit volume of an 
adv^o^posta Lrei n&rced with PAN-basedHTcr HM carbon fib^Tpot^L fibers 
Table 21^' ^ ^ 51,818 ^ 6,5611 «^ted and con^dL 

Table 21. The price related to specific tensile stren gth an A specific stiffness. 

Fiber type Price, Density, Price divided by 
»M*kg J03 kg/ m 3 specific 



Tensile Young's 
strength, modulus, 
DM/ DM/ 

10 4 kgm 10 4 kgm 



E glass 


10 


2.50 


1.5 


0.07 


Kevlar 


40 


1.45 


2 


0.05 


c pan(HT) 


70 


1.75 


3 


0.05 


C MPP 


200 


1.99 


17.5 


0.19 


Cpjjjj (HM) 


450 


1.85 


27 


0.30 


B/c 


1000 


2.50 


67 


0.50 


SiC/c 


4000 


3.50 


400 


3 



I 

from the viewpoint of strength, the glass fiber reinforcement is cheapest, followed by 
Aoiyaratnide and PAN-basedHT fibers. PAN-based HM fibers are nXmore^eStve. The 
CVD boron and siUcon carbide fibers cannot be considered on an economical basis From the 
ZZZt^'^T^^^^ C ° mP °^ « ^ce basis, 

J^nlSI^^; 7116 aer ° SP J^ fieI $ °™ technical and economic benefit 

1™!?*^ nCW mat ^L aJs - ^ Ihe past such risky innovations were the only chance 

t^realw some ambitious projects. The U.S. space shuttle is the best example. Although NASA 
Aagnedthu eariy 1970s essentially in conv«ntional maS, it^nTreXble 

SS^ST rem ^ eed ^ f<W 46 loadi °S worn. In this way, carbon flbat-reinS 
epmdes were tested in practice and accepted as performing structural materials for primary 
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structores in manned flying vehicles. Today, military aircraft centals uo to 50 wt % ^rW 

Hie cost-benefit schedule of typical composite applications is: 

Space market 5 000€/kg 
aircraft 500€/kg 
racing car 50 €/kg 

automotives up to 5 €/kg 

i 

%?^?„ C ?t Ulati S a i oad 5 - 30 % in aircraft and component costs of 77 - 

a S ?SJ? aU ^ D ^5!f' ^ savi °8* °f20 - 50 % but component costs nVto 2 6€^ 
^K&^S5^ ,Ui !ii loW f Stin *™>™*™ applications, this field is memS 

^5TfL T0 larBCCar8 extremely light ^ght using me deign rules 

: ° * i5°J£!f ™^P*f«*s a real challenge to the auto industry. The question becXT 
! mcreand more a question of economy of scale for the fiber production on the one hand^mTof 

Another argument supporting a shift from metals to carbon fiber-reinferced comDoatBa is the 

needed to process me materials and to process the raw material. The composites appear ^™ 
advamageous m tenns of volumes and even more so in terms of mechanical prcperfefper unit 



Table 22. Energy requirement in kWh f or the production of AJ, Fe, CFRP's and PVc 

Material Density, Energy requirement for 
S^s production 



[159], 



bttp|/ 





m 






Al 2.8 


37.3 


104.5 


232.2 


Fe 7.9 


6.8 


53.6 


26.8 


CFRPfUD) 1.5 


3.7 


5.6 


35 


CFRP(2D) 1.5 


3.7 


5.6 


6.9 


FVC 1.4 


7.9 


11.1 


1110.0 
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ICS 71.060.10 



Ersatz fDr 

DIN 51930:1989-09 



Prufung von Kohlenstoffmaterialien - 

HersteHung von stranggep ressten Probekdrpern aus kalzinierten 

Koksen - 

Feststoffe 

Testing of carbonaceous materials - 

Preparation of extruded samples of calcinated cokes - 

Solid materials 

Essai des produits carbon£s - 

Preparation cTSchantillona extrudes a partir de cokes calcihes - 
Materiaux solides 



Gasamtumfang 7 Seiten 



NorTronausschuss Material profvng (NMP) im DIN 



C DIN Deutsche* IrtKftvt *Sr Nomwg c.V. * Jada An nor vertfieHaflfcurtg, au31 atuz&lS8w«toa 

^f 18 ^^ dea ^ Deuttcno* insttmror No^>ofl c.V„ Sen*, gestae. 
AitortvertQufder Norma* duron Bfiuw \/&f^ GfPftH, 10772 B«d*i 
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GROUP IP 



NR. 071 



S. 27 



DIN 51330:200644 

Vorwort 

Die vortiegende Norm wurde vom Arbeitsausschuss NMP281 .PrttfVerfahren far Kehlenstoff" und 
Graphir ausgearbetet 

Anderungen 

Gegenuber DIN 51930:1989-09 wurden folgende Anderungen vorgenommen: 

a) Presshiifsai statt Stearinssure eingssetzt; 

b) Durchmesser der Proben 1 0 mm bis 25 mm; 
e) Anderung der Komfraktion; 

d) Anderung der Temperature ri; 

e) Korretctur der Aufhetzrate be>m GnaphWaren. 

FrtJhere Ausgaben 
DIN 51 930: 198949 
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dim a 



1 Anwcndungsbereich 

Das Verfahren nacti dfeser Norm dient der RersteOung von Probekdrpem a us kateinfe 
Fofgenden Text kurz „Koks - genannt) unter Verwendung zweter verschfedener Kokskamungen 

An den gegiOhten Oder graphitierten Probetorpem werden EJgens<*eftswerte, wie s , I 
thermiache Ausdehnungskooffosient, der apezifische elektrische . Widerstand oder die 
gemessen. Die gemessenen Werte dienen der QualitStsbeurteilung der Kokse. 

2 Normative Verweisungen 

Die folgenden atlerten Dokumente sind fur dre Anwendung dieses Doku merits erforderHch 
Verweisungen gilt nur die in Bezug genommene Ausgabe. Bei undatlerten Verweisungen 
Auegabe des in Bezug genommenen Dokuments (einscrdiefitich alter Anderungen). 

DIN 12660-1 , Elektrische LabOfger&te — WUrmeschranke — Tell 1: Sicherheitstechnische Ante 
Prtifung®n; Altgemeine techntsche Aofbrxterungen 

DIN 12880-2, Elektrische LaborgerAte — Wdrme$cfirank& — Teii 2: PrOfung 
e DIN 12630, Bektfzche LaborgerSte — W3rm&- und Brutschr&nke 

DIN 51701-2. PfOftmg fester Brennstoffo — Probenahme und Probenvorbereitung — Our 
Proben&hme 

DIN 61701-3, PrQfung fester Brvnnstoffa — Protienahme und Pmben vorbereltung — . Our 
Pfobenvorbereitung 

DIN 51920. PrOfung von Kohienstoffmaterialian — Bestimmung des EfiMichungspunktea nt 
Binde- und imprSgniermittef 

DIN 52025, PrQfung von Kohtenstoffmateri&ten — Bestimmung des Erweicnungspunktes n 

S&fflQW 

DIN ISO 3310-1, Anatysenstebe — Tecfinteche Anforderungen unti PrQfung — T&M; Ana/ 
Metattdrahtg&webQ 

3 Kurzbeschreibung 

Ein© Probe des Kokaes wird zerkleinert und in einer Labormischmaschfne unter Zusatz voi 
B3en{lll)-oxid und Pressriilfeal heia gemischt Die Mischung wird mit elner Strengpresse zu Pro 
einem Durchmesser von 10 mm bis 25 mm verpresst Oie Probekorper wenten entweder in ein< 
vorgeglutit (Endtemperatur 850 °C) und in einem Hochtempereturcrfen graphitiert (Endtempen 
Oder in einem MgffeWen geglQht (Endtemperatur 1 300 'C). 

4 Gerate und Hilfsstoffe 

a) Labormuhle sum Mahlen von Koksen; 

b) Siebeinrichfung; / 
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e) Analysensiebe au$ nicht rostendem Stah! mit einem Orahtsiebhoden: 8,7 mm - 3,35 mm - 2,36 mm ~ 
1,18 mm - 0.86 mm - 0.5 mm - 0.425 mm - 0,075 mm und 0,071 mm (siehe DIN ISO 331CM); 

d) Waage mit einer Fehlergrenze C = 0.1 g; 

e) WSrmeschrank, mit dem eine Temperatur von (200* 5) *C eingehalten werden kann. zB 
WSrmeschrank nach DIN 12880-1. DIN 12880-2 Oder E DIN 12880; 

f) Labormiscbmasehlne, nutzbares Volumen mindestens 1 1, mit der das zu mischende Material emitzt 
und bei einer Temperatur von (165 i 5) °C gemlscht warden kann; 

g) hydraufteche Strangpresse, bestebend aus folgenden Teilen: 

— Hydraulikanlage, auegelegt fur einen Pressdruck von etwa 200 bar, 

— * Massezylinder mit einem Durchmesser von etwa 50 mm, eifie/ L&nge von etwa 560 mm, 
Ecbwenkbar urn 90° von der horizontal In die vertikale ftichtung und etaer Heizung zum Erhjtzen 
des Masaezylinderinhaltes auf (125 1 5) *C, 

— Mundstflck mit einem Du/ehmesser Mundstuckauslaufes von 10 mm bis 25 mm und einer 
Heteung turn Erhftzen des MundstOckea auf (105 ± 5) *C, 

— Vorrtafitung (Vorpressplatte) zum VerschlieGen des MundatOckes bei der Vorverdichtung (siehe 
Anmerkung zu 6.9); 

h) elektrisch beheizter Muffeiofen, mit dem elne Aufhetegeschwindigkeit von etwa 100 K/h und efne 
Endtemperatur von (850 ± 10) °C eingehalten werden kann; 

i) elektrisch beheizter Muffelofen, mit dem eine AufheizgesehwindigReit von etwa 100 K/h und eine 
Ertdtemperatur von (1 300 ± 10) °C eingehalten wefden kann; 

/) Temperate rmassein rich tun g (Thermoelement mit Anzeigeinstrument) zur Bestlmmung der mrttl eren 
Probekorpertemperatur auf * 5 K beim Bremen; 

k) BtechbehSJter (Saggar) mit Deckel zur Aufnahme der Probeko>pen 

t) Elektrographit ais Packmasse mit einer Komgrdfce £ 0,8 mm; 

m) elektrisch beheizter Hochtemperaturofen, mit dem elne Aufheizgeechwindlgkeit von etwa 50 K/min 
eingehalten, eine Endtemperatur von (2 600 ± 50) B C erreicht und die Temperatur Ober die LSnge der 
Probekftper auf 1 20 K (constant gehalten werden kann; 

rt) Temperaturmesseinricritung (Strahlungspyrometer) zur Bestimmung der mittleren Probekorpertempe- 
ratur auf ± 20 K beim Graphitieren; 

o> Steinkohlenteerpech mit einem Erweichungspunkt von (90 ± S) B C nach Kraemer-Samow, bestimmt 
nach DIN 52025 Oder (108 ± 5) *C nach Mettler nach DIN $1920; 

p) Ei£en(lll)-oxid mit einem Massenantefl m (Fe^Oa) * 85 % und £ 0,075 mm; 

q) Piwsbflfeot, parafflnisoh; 

r) Argon in Druekgasflesehe ale Schutzgas; 

a) Stickstoff als Schutzgas. 
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S Probenahme und Probenvorbereitung 

Es wW eine Probe nach DIN 51701-2 entnommen und naeh DIM 51701-3 vorbereitet Die Probe wird bei 
(110 ± 5) 6 C bts zur Msssenkonstanz getrocknet und im Exsikkator auf Raumtemperatur abgekOhlt Aus der 
getrockneten Probe wind die Einwaage entnommen. 



6 Durchfuhrung 

6.1 Aufbereiten des Kokses 

6.1 .1 Kokskdmung A: 

Etwa 500 g dee Kokees werden mit der LsbonmOhle auf eine Komgrofce < 0,5 mm vermahlen und 
anschlieGend durch Sieben in die KomgrofS«n-Fraktionen < 0,071 mm und 0,071 mm bis 0,5 mm getrennt 
Der Massenantea des Kokaes mit der Komgr&fce < 0,071 mm muss (60 1 5) % betragen. 

6.1.2 KofcskornungB: 

Etwa 500 9 des Koksas warden vorgebrochen (ungefShr < 10 mm) und so tenge mit einer Labormuhle 
zerkleinert, bis dor Massenanteil «; 0,075 mm (52 ± 5) % betrSgt 

Weitere etwa 1 500 g des Kokses werden mit einer LsbormOhle so iange grob gemahten und gesiebt, bis 
mindestens je 80 g der folgenden Fraktionen erhalten werden: 6,7 mm bis 3,35 mm, 2.36 mm bis 1,18 mm 
und 0,85 mm bis 0,425 mm. 

6.2 Miechen 

6.2.1 Kok^kcirnung A: 

Die Mischmaschine wird auf eine Temperatur von (135±5)*C vorgeheizt. (240 1 0,2) g Koks der 
Komgroften-Fraktion < 0,071 mm und (160 ± 0,2) g Koks der KormgrSOervFraktion 0.071 mm bis 0,5 mm 
werden zusammen mit (8±0,2)g Eisen(ill>oxid in die LabormJschmaschine gegeben und Smin bei einer 
Temperatur von {135 ± 5) °C gemiseht. Anschlie&end werden. je nach Bindemitteibedarf des Kokses, 136 g 

§bis 146 g im Mdrser grob zerkleinertes Steinkohlenteerpech dazugegeben und weitera 20 min bei (135 t 5) °C 
gemiseht. Zu d?e$er Mischung werden (4*0.2)g PresahiifsAi gegeben. Danach wfrd nochmais 5 min bei 
| (135i5)'C gemiseht Die so erhartene *grGne* Mischung wind in eine Porzeiianseheie gefuttt und Im 

| wgrmeschrank auf eine Temperatur von etwa 125 a C abgekuhit 



5 



6.2.2 Kokskornung B : 

(160 ± OS) g der hergestellten Kfimgng < 0.075 mm (52 ± 5) % und (6.5 ± 0,2) g Bsen(NI>oxId werden mit 
einer Laboroni$ChmS»chine vorgemischt. AnschtieAend werden jev*ells (60 ±0,2) g Koks der Frattfonen 
6,7 mm bis 3,35 mm, 2.36 mm bis 1,18 mm und 0,65 mm bis 0,426 mm fcugegeben und fCr weitere 1S min 
gemiseht Danach wird diese Mischung in einem Wftrmeschrank auf etwa 200 °C aulfeeheizi und etwa 1 h 
gehaiten. 

(106 + 0,2)g Steinkohlenteerpech werden auf < 2 mm zerkleinert. Die Labormischmaschine wird auf 
(165 1 5) C C vorgeheizt. Danach wird dTe vorstehend besenriebene Wschung mit dem Stein kohtenteerpech in 
die Labormischmaschine gegeben und 10 min bei geringer Geschwindigkeit gemiseht (4 ± 0,2) g Presshilfsd) 
werden zugegeben, dann wird etwa 5 min weiter gemiseht. Die so erhaltene „gh3ne Mischung" vvfrd In eine 
Poreelianschale gefOllt und im warmesehrank auf etw/a 1 3$ 9 C abgekuhit 



PAGE 40/47 * RCVD AT 1/5)2007 8:54:05 AM [Eastern Standard TimeJ * SVR:USPTO€FXRF-6/35* DN!S:2738300 * CSID:+9M9251101 * DURATION (mm-ss):0M8 



01-05-' 07 10:23 FROM-LGS PatentUSA 
5. DEL 2006 14:17 GROUP IP 



+9549251101 



T-585 P41/47 U- 
NR. 071 S. 31 



DIN 51930:2006-04 



6.3 Pressen 

Der Masse^yBnrfer der Strangpresse wird auf cine Temperatur von (125 ± 5) 'C, das MundstOek auf 
(105 ± 6) fl C vorgeheizt Der MassezyUnder wird in die VertikaJe geschwenkt und das MundstOck verschtossen. 
AnschfieBend wind die .grune" Mischung aus dem WSrrnescftrank in den Massezylinder gefom und der 
Massezylinder der Presse wteder in die Horizontale gescnwenkt. Die .grfine - Mfechung wird mit einem Drue* 
von etwa 30 bar bis 100 bar (ahhSngig voo der Koksart) ausgepresst, die Au^preesgeschwlndigkert des 
Strange* soltt© etwa 2 cm/min betragen. Der ausgepresste Strang wird in oiner Rinne autgefangen und auf 
Raumtemperatur abgektihft Die ersten 5 cm des Stranges werden verworfen. der Rest in Probekfirper von 
120 mm L3nge geteirt. 

ANMERKUNG Es kann zweekma&ig sefn, die Mischung vor dem Auspressen vorzuverdtehten. Oazu wird das 
MuftdetOck mil der Vorpressplatte v«n$chlossen und dte Mischung in etwa 2 min bis auf Olnen Druck von etwa 100 bar 
worverdicmal 



6.4 HersteJIung von graphitierten Probekfirpern 
6.4.1 Vorbrennen 

Der Boden dee Biechbehaiters (Saggar) wird mrt einer 3 cm bis 4 cm hohen Packmesseschteht bedeckt 
Darauf werden die ProbeKflrper gelegt Der Abstand Blechbehdttorwand zu Probekdrper und von Probekarper 
zu Pmbekdrper muss mindestens 2 cm betragen. Die Zwlechenraum© wenjfen mit Packmasse ausgefultt und 
die Probekflrper 3 cm bis 4 cm hpch mrt Packmasse OberschicMet Der BlechbehSRer wird mit einem Deckel 
verschiossen und in den kalten Muffetofen eingesetzt Oie Prob©k6rper werden mit folgenden 
Aufhetegeschwindigkeiten aufjgeheizt; 



TabeMe 1 



Tern perat urberetch 


Aufheizgeschwinltflgkeit 


Raumtemperatur bt$ 300 °C 
0ber300°CWs850°C 


25 Km bis 30 K/h 
70 K/h bis 75 K/h 



I 

s 



I 



Die Endtcmperatur von {850 ± 10) P C wird 2.5 h betbehalten. Danach wird die Hefzung abgeschaitet und der 
Blechbenaiter mit den Proben im Ofen auf Raumtemperatur abgekuhlt Die vorgegiuhten Probekdrper werden 
von anhaftender Packmasse befreit ~ ~ 

6,4.2 Graph rtieren 

Die vorgegluhten Probekdrper werden in den kalten Hochtemperaturofen eingesetzt und mit foloenden 
Aufrietegescbwindigkeiten aufgeherzt: 

TabeMe2 



Temperaturbereich 


Aufh&iz9eschwi><dlgkett 


Raumtemperaturbte 1 200 B C 
uber1200 P C bis 1 900 'C 
uber1900*C bis2d00°C 


45 K/min bis 50 K/min 
8K/mln bis 10 K/min 
35 K/min bis 40 K/min 



i 



Die Enatemperatur von (2 800 * SO) *C wird 30 mln bei&ehalten. 
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Nach dem Afaschalten der Heizung lasst man die Probekflrper im Hochtemperaturofen auf Raumtemperatur 
abkohten. Wahrwd des Aufheizens und des AbkUhlens der Probefcflrper im Nochtempenaturofen wind mit 
Argon sis Schutzgas gegen Abbrand gespON. 

6.5 Herstellung von gegltfhten Probekdrpern 

Fate did Probekdrper im gegluhten Zustand untersucht werdan soften, wind der Brennprozeas bis zu einer 
Endtemperaiur von {1 300 ± 10) a c durchgefOhrt. Die Probekfcrper werden In gleicher Weise, wte in 6.4.1 
beschrieben, in den Muffelofen eingesetzt 

Folgende Aufheizgeschwlndfgkelten s(nd beim Aufheizen einzuhalten: 

Tabelle 3 



Temperaturberoich 


! Aufhelzgeschwindigkeit 


Raumtemperatur bis 3Q0 *C 
uber 300 *C bis 850 °C 
0ber3S0 c C bis 1 300 °C 


23 K/h bis 30 K/h 
70 K/h bis 75 K/h 
45 K/h bis 50 K/h 



Die Endtemperatur von (1 300 * 10) °C wird 1 h beibehatten. Wfihrend der gesamten Temperaturbehandlung 
einschlieGeich des Abkuhlens wird mit Stickstoff gespOft 

7 Prufbericht 

Im Pnjrfbericht ist mindestens Fofgendes anzugeben; 

a) Hinweis auf diese Norm; 

b) Art und Bezefchnung der Probekdrper einschliefclieh Angabe doa verwendeten Kokses. BIndem'rttels und 
der Temperaturbehandlung (graphitiert Oder gegluht); 

c) von dieser Norm abweichende, verainbarte Bedlngungen; 

d) Her-steHerdatum, . 
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DEUTSCHE NORM 



April 1998 



Piuftjitg von KbhtenstnfirnatBrfaiien 

Bestimmung des linearen therrntechen 
Ausdehnungskoeffizlenten 

FesTstoffa 



DIN 

51909 



ICS 71.060.10 

Dsakriptofen: Kcrttensto^ateriaf, Feetstoff. Prtfung. AusdehrHjngstoefft. 
ztent 

Testing of carbon materials — Determination of coefficient of Gnear 
thermal expansion — Solid materials 

Essaia das mstensux do carbone — D^terrninatSon du coefficient findaifB 
□"expansion thermicua — Matierea soKdes 



Ersatz fOr 



Vorwort 

Die vortioflende Norm wurde vom Ajbeitsau^acnufc NMP 281 Pi<iNerfahren ffir Kohlenstofl und Graphir ausgearbeitat 
Andefungen 

Gegeenuber der Auagabe Pebruar 1 984. wurdan fbigende Anderungen ^rgsnamroen: 
9) OurcWDhrung dos Verfahren* verbsssert; 
b) Verwetee akluansiert 

FrQhere Ausgaten 
DIN 1984-05 



1 Anwendungsbereich 

Dies© Norm legt &n Vortahren zur Bestimmung dee mittla- 
ren linearen thermfecnsn AusdennungskoefCziemen von 
Kohlenstoff ufid CWapHitmaterlafon (FestetotTe) zwischen 
20undiQOO'Cfaat 



2 Normative Verwefsungen 

Dieee Norm emhatt durcn datJerte oder unda&ne Verwei- 
sungen Fetfiegungen sua anderen Pubrfcationen, Diese 
normattven Verweisungen aind an don jawelllgen Steften im 
Text zitieft, und dte Pubtikanenen &i*d nacnstehend aufge- 
fOhtt Bei datierten Verweieun^en gehoren epatere Ande- 
rungen Oder Obwrboiumgen dieser PupKkationen nur zu 
dteser Norm, falfe ste durcn Andeiung oder Oberarbeltung 
afogaarbetet aind. Sei undatferte* Verweiaungen girt die 
letzt* Auagabe der in Sazug genommenen PubJIkeUon, 
OW 662 

IWeftschieber^- Anforderungen, Priifung 
DIN 863-1 

MoOscnrauOan — Tail 1: BugelnvHJscnrauben. Norma- 
tausfijhrung, Begrtffe, Anfbrderungen, PrOung 

DIN 1319-3 

GnjndJagon dar Mefitechnik — Tail 3; Auswertung von 
Messungen einer einzeinan MeBgrdGe. MeGunafcne/- 
heit 

DIN 1233 

2ahtenangaben 



fij J. One und W> Thomas : Die thermJscha Ausdennung 
von Quaregw Im IfempereJtujfcereich von 0 bis 
1060 7L U Phya. 175 (1963). $. 334 bis 33? 



3 DefmrtSonen 

P0r die Artwendung dfeasr Norm gelten dfefefgenden Defr 



3.1 UnearaTihennischer Ausdehn ungs icoe ffizient 

M9& fOr die LaVBengnderund eines Kdrpers in Abhartnigkeft 
von oerTempBtatuf, 



1 $L 

Oabei fsL 

/ Lang© 6&& ProbakorpeiS bei dar Temperatur tf; 
Anderung der Langs mit der "lampcratur tf. 



(1) 



3*2 Mitderejr Jinsarer thermtecher Ausdehmmas- 

koaffizifeMadJi.^a) 
Mittefwert fur ein beatlmrntaa TenTpereiuftrnervaH. 



Fortsetains S«Jt© 2 und 3 



NormenausschuG MatOfiaiprQfung (NMP) im DIN Deutsche Inatftutlur Normung a. V. 



AJtefaveite»jf (tor Norrnen «u«h Ofiwih verts? Gn*X 10772 BerGn 



Ptvfyr- 080 V&tVAfc O30S 
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Soil© 2 

DIN 51909 : 1993-04 



(2) 

(3) 
(*) 



4/ = !,-/, 
Debet 1st 

4 X Unteie Temperetur; 
tf* Obere Tempera tun 

/ fl Un g & des Proook&rpefs bei" der Temperatur t : 
J a tinge des Probefc5rpen» bo; der Temperetur 



4 Kurzbeschreibung des Verfahrens 

Der mitttere fineare tnemvache Ausdehnungakoeffizient 
wird mfl alnem SchubOangen-DiratDmeter bestimmt Hfer- 
bei wird der PrObekorper, der sieh En einer Hatterung aus 
Material ganger VVarrneausdehnung beffndet (2. B. Ktesel- 
gias), in eJnem Ofen aufeehelzt und die L&ngen&nderung 
uber eine Scnubstange nacn auGen euf ein mechaniaches, 
opttechea odor etekiforriscnes Mefcsyetem C be frag en. 
Aus der gemessenen LangenSndefung, der Ausgangsian- 
ge und der Tamperaturanderung des Probekorpers wird 
uflter SerGcteichtigung der Auedehnung der Probenhatte- 
rung und der Scrtubstange der miTtiem lirveara merrrWstfiQ 
Auadehnungskoeffizfent berechnet. Sofem nJcht anders 
angegeben. wfrd die Baetfmrnung zwfschen 20 und 200 »C 
durchgefuhrt 



5 Bezetehnuftg 

Sezeicnnuftg des Verfahrens zur Bestimmung des mittferen 
linearen thermfeehen Auedehnungskoefffeienten von Koh- 
tenstoffr und Grapnitmateriaiien (A)_- 

Pritfung OfN 51909 — A 



6 Gerate 

- DiJatometar mft Prciporirialterung und Schubstange. 
2. B, aus Kieselgias, sowie mechantecher. optiacher 
Oder GlftKWnteCher Un^nande^ur^me^indchti^ 
(Fehlergrenzen 0,05 pan) far Temperaluren Goer 300 °C 
mil Vakuum Oder Schutsgaaeinrtehiung; 

- Heeofen, mit dem die Tempfirafur uber die Lenge der 
Pnobak5rper auf 0>3 % konstant gehaten warden kann; 

- Temperaturrneaeiwfcriturig, z. B. Tbermoetement mft 
Anaergeinstrument mit FeWerg renzen von 0,5 %, zur 
BestJmmung dermffliefen ProtoekOfpertemperatur: 

- Langenmeagerat ma Fehtergronzan von 0,2 %, z. B. 
Meftschleber nacn DIN 862 Oder Bugetmeftschreube 
naeh DIN 853-1. zur Bestimmung der Lange derProbe- 
korper. 



7 Probekorper 

Verwendet warden zylindriscne Odor pnamatfsche Probe- 
kdper, deren Dunehmee&ef bzw. Ouerachnittskantentange 
mindesten* gleicn dem doppeton Durchmess&er des grd&- 
ten GeJugebestandtetis (z. S. maximale KomgroJie) des zu 
unteraucnendan Materials, jedacti rucnt ktemer at§ 4 mm 
sein dart. Die Lange der Prebekdrper mu& mindestens 
25 nam> vorzugsw&se jedooh 50 bis 120 mm besragen. 



Die Probekerper weitien allseltig. z. B. mit ejnar Drern odor 

Scntofrna&cnine, bebbe-tat wobai auf PianparaJleliiat der 

EndflScben besondera. zu achten <st 

anmekkunG: EvorKuoll auttretende Sparmungen im Pn> 
bekorper werden durch Werrnebenandlung oel X0O0 °C 
(n rtohtojcdlerender Atmoaphare beseitigj. 



8 Durchfuhrunrj 

Die Ausgangsiange <K9aQlange) l x des ProbeWrpef*. wtrd 
bel der unieren Tamperatur CAnfengstemperatur) i9, 
gBmessen, Der ProbBKSrpar wlrd vor dem Einsetzen in das 
Oilatometer in der Mtta eJner Langsaeile mil einer eNva 
1 mm fefen Bohrund Oder an der Stimftache, etwaa auQer- 
haJb dor Mttto. mit e9iar etwa 5 mm (lefen Sohrung fur die 
Aumahma der L6*steie des Tnermoeiomorrtea versohen* 
Bofm Bnbau dee Probsakerpers m darauf zu achten, daft er 
mit soinon Sbmnacnert an der Kaftorung und an der Schub- 
slang e fest aniiegt FaRs die Kontaktfldctien von Ptobanhah 
toning und Schubstange nicht kugel* oder kegelf6imig aus- 
gebirdet sind. warden ZwtecnenstOcke eaigetegt, urn einen 
mogtichat punktfSrmfgen Kontakt an den Stfmflaenen des 
Probekdrperd zu errefdhen. Zu Begin n der Mesaung tat der 
Nuiipunkt das MaOayatems einzustaiien bgw. auf dem 
Roojatriar- oder Photopapier zu markteren. bel Doppek 
dRatomotem, z, 6. rtaoh BoOenreth. mit zweJ zueinander 
senkreohten fegistrteretnricWungen auGendem aucH dte 
Lago dor Achaen. AnaeMte&end wird der Hetofen, der 
auoh vorgeheizt warden kann. G&er die Probenhaiterung 
geschoban. Naeh Eneiehen der oberen Temperetur (End- 
tempemtur) 0j 1st der Mefiwart ab2ulesen odor zu markie- 
ren. 

Wird der prooekdrper auf Temperaturen Ober 300 °C 
erwarmt, so muA dutch Schutzgaa odor Vakuum daffir 
gaeotgt werdan, daft keine Oxidation auftmt. 



9 Auswertung 

Der mWere Bneare tharmiacne Ausdehnungskoofffz^nt In 
K -* wfrd naeh Gleichung (5) berechnet 



Dabei iat 



(©) 
(7) 



'1 



tinge dea Probakdrpers in mm bei der Temperetur 

Lingo dea Probekorpera in mm bet der Temperetur 

Untere Tempereturin *C; 
Obere Temperatur in °C; 

Miteemr Onearer tnermischer AuBdehnungakoeffizient 
in der Probanhartefung und der Scnubstanga IQr 
den bei der Sestimmung verwendoton Tamperafmte- 
rokth pj, 

Warm pjcht anders angegeben» gilt far die obere Tempera* 
tuf &i » 200 °C d, ft, der linear© tnermiscrio Auaddh- 
nungskaeffizrent « don mmteren Wen fur den rempfta- 
tuiberesoh von 20 bis 200 'Cdar. 
Bezugiicri des Random auf die texzte anzugebende Sieiie 
tat DIN 13*3 zu berucksiohtisen. 
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10 Prufberrcht 

lm PrOfbencht sind urner Hinwels auf diese Norm anaugo- 
ben: 

8) ArtundKennaeichnuftfldfifProbeJcofper: 

b) GegebenertfaUs Vorbehandkjng der ProbeK&fper: 

t) AnzahJder ProDeKorper; 

d) Tennptjratufberetch c^rMa&sung;' 

e) MittJerer linaaner thermteohor Ausdeflnijrrakoeffisiem fn 
10 -* K auf 0,1 • 10 K gerundet 
Einzelwene, 

M»tte(we/t 



Soiled 

DIN 51 909 : 1998*04 

t) Von d«eser Norm abwefchende, vareinb>0rte Bedingun- 
gen; 

9) Prufdatum. 



11 Prazision des Verfahrens 

Oio Me&msictemeit diases Pr0fveffarw©03 befcikgt IQr Pro- 
Dekdrper air* efner Lange 2 50 mm bei Anwendung dds 
TempamtufDfcreichea 20 bis 200 °C unier Wtedartxjlbeojn- 
9ungen fste&a cmn 1319^) auf ©mem Vwimueosrwrou 
von 9S%ehva 0,05- 10-* XT-i vom MeOwert. 



An hang A (informativ) 
Uteraturhinweise 

DIN 51045-1 

Bestirnmung derthermisohen Langenandefung fester KSrper— Tefl 1: Grundlagen 
DIN 5104^-2 

Beatimmung der Langenanderung fester Korper unter Warrneeinwirkung — Tell 2; Pryfvmg gebrannter fernkeramiacter 
Werkstoffe 

DIN S104S3 

Beatimmung der La^genanderung fester Kfrper unter W^eeinw>rkur>g — Tea 3; Prufung ungebranntsr feinteramiscner 
Werkstofia 

OIN 5104S-4 

Besfonmurtg der Langenandefung fester Korper unter WS/meeinwirkung — Teit 4: PrttWig gebr&nnter grobfewanuscher 
Werksteffo 

OIN S1045-5 " 

Beslimmung der Langenandefung fester KSrper unter WsYmeeinwWcurtg — Teil 5; Pruning ungebrannter grobkeramlacner 
WfirfcstDfCa 

OIN 52320 

PrOtiing von Glos — feestwrvnung dea roRflefon tpermlschen LSr^oriOAi^dhhur^lcoefiRzfentart 
ASTMC372 

Teat Method for Linear ThermaJ Expansion of porceldm Enamel and Glaze frfts and Pirad Ceramic Whrtowgre Products bv 
ino Dilatometer Method . y 
(Bestimmung o'er Warmeausdehnung von Erifiugnissen sua Weiftemail, Fritten sowfe gebranntom Porzaiian und Stein- 
gut) 

Zu bezlehen bei : Setith Vertag GmbH, 1 0772 Berlin 
[i J P. Konlrausch. Prektisehe Physlk. SiuttQsrt 1968. Bd. i.D, 316 bis 31 9, Kap. 4.3,2 Warmeausdehnung 
Rl A Mate, £in neuae UniveisauDaatometer npch Boiienratn, ATM 303 (196*1) R 61 bis R72 

P) P. Thormenn. Dilatorneteruntersuchungen auf dem Gebiet der keramiscnen Roh und Werkstoffo, Bor. dt Keram Gas 46 
(1969). S. 583 bis 586 

(4] P. T nermann, Mefcunsicherheit bel Oilatometeruntersuchungen und ihre Bedeutung (n keramc&chsn Laboratory on Bar dt 
Keram. Gas. 47 (1 970), a 769 bis 773 gU 
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01-05-' 07 10:24 FBOM-LGS Patent USA ♦9549251101 T-585 P46/47 U-315 

5.0EZ.2006 14:18 GROUP IP NR. 071 S. 36 



Fefaruar 2003 



DIN 51909 Berichtigung 1 



ICS 71.060.10 



DIN 



Es wird empfohJen, auf dgr betruffenen Norm 
einen Hinwete auf diese Berlchtiflung zu 
machsn. 



Berichtigungen zu DIN 51909:1998-04 

Corrigenda to DIN 51909:1998-04 

Corrigenda a DIN 51909:1999-04 



Gesanitumfang 1 Seiten 



Normcnausscnuss Mfiterislprufung (NMP) im OIN 



AI5tJn-wfcayf dcNomwn dyroft 9euth vcrteg OmbM, 10772 Borin 



nwrntft 



96DI 
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T-585 P47/47 U-315 

MR- 071 & 37 



DIN 51909 Ber1 12005*02 
in 

DIN 51908:1938-04 

Prflfung von KohlenstoffmateHatten — Be3tiinroung ctes linearen thermi&cJieo Ausdehnungs- 
fcoeffizienten — Fes ts toff « 

>'st Wgende Korrektur vorzunehmen; 

tm Abschnift 6. erster Spiegel Btrich, ist der Wert u 0,05 ^m* for die FeMgrgrcnz© der UtagenOnderunge- 
messeinrieroung teteoh angeQ&en. Ricfttig ist .0,5 »rn\ 
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